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(57) Abstract: The invention relates to 
a pigment composition containing a dis- 
azo pigment of formula (I) and at least 
one phthalocyanine pigment. 

(57) Zusammenfassung: Pigm- 
^Ij entzusammensetzungen aus 
organischem Gelbpigment und 
Phthalocyaninpigment. Die Erfindung 
betrifft eine Pigmentzusammensetzung, 
enthaltend ein Disazopigment der 
Formel (I), und ein oder mehrere 
Phthalocyaninpigmante. 
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Pigmentzusammensetzungen aus organlschem Gelbpigment und 
Phthalocyaninpigment 

Die Erflndung betrlfft Pigmentzusammensetzungen aus einem organisclien 
Gelbpigment und Phthalocyaninpigment und ihre Verwendung zum Farben von 
hochmolekularen Materialien. 

Beim Einsatz von Pigmenten zum Farben von hochmolekularen organischen 
Materialien werden hohe Anforderungen an die anwendungstechnischen 
Eigenschaften der Pigmente gestellt, wie leichte Dispergierbarkeit, 
anwendungsgerechte FlieUfahigkeit der Lacke, hohe Farbstarke, 
Oberlackierechtheit, Losemittelechtheit, Bestandigkeit gegen Alkali und Saure, 
Licht- und Wetterechtheiten und Reinheit des Farbtons. AuBerdem ist eine 
moglichst universelle Einsetzbarkeit zum Farben von anderen hochmolekularen 
Systemen, wie beispielsweise von Kunststoffen und Druckfarben, wunschenswert. 
Hier kommen weitere teilweise auch an Lacke gestellte Anforderungen hinzu, wie 
beispielsweise hohe Echtheiten wie Ausblutechtheit und Hitzestabilitaten. Bei 
Lacken und Druckfarben wird die Einsetzbarkeit sowohl in wasser- als auch In 
losemittelbasierenden Systemen gewunscht. Der Trend bel der Herstellung von 
Pigmentsuspensionen geht hin zu hohen Pigmentkonzentrationen, daher werden 
hochpigmentierte Lack- und Druckfarbenkonzentrate oder Mahlguter (mill base) 
mit dennoch niedriger Viskositat gefordert. Weitere Einsatzgebiete von Pigmenten 
sind beispielsweise elektrophotographische Toner, Tinten, Farbfilter, oder 
Pulverlacke, die jeweils ihre zusatzlichen, speziellen Anforderungen haben. 

Die JP 2003-232914 offenbart Pigmentzusammensetzungen enthaltend C.I. 
Pigment Yellow 214. 

Durch die Eigenfarbe der Pigmente lassen sich die moisten Farbtone nur durch 
Mischen zweier oder mehrerer Pigmente erzielen. Bei gewlssen Farbtonen, 
besonders bei grunen Farbtonen, und auch beim Einsatz einer Komponente In 
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niedrigen Mengen zum Einstellen des Farbtons, genugen die bekannten Losungen 
nicht alien Anforderungen, 

Es bestand ein Bedarf an Pigmentzusammensetzungen, die Nachteile bel<annter 
Pigmentzusammensetzungen uberwinden und die den oben genannten 
Anforderungen genQgen. 

Gegenstand der Erfindung sind Pigmentzusammensetzungen, entlialtend ein 
Disazopigment der Forme! (I), 




(I) 



und ein Oder metirere, z.B. ein, zwei Oder drei, Pfithalocyaninpigmente. 

Das Phthalocyanin in der erfindungsgemafien Pigmentzusammensetzung l<ann 
halogeniert oder iialogenfrei, metallfrei oder metallatomlialtig sein. IVIetalle konnen 
beispielsweise Cu, Fe, Co, Zn, Sn, Cd, Ni, Ti oder Al sein, bevorzugt ist Kupfer. 
Das Phtfialocyanin kann mit bis zu 16 Halogenatomen, wie beispielsweise Chlor 
und Brom, substituiert sein. Die Phthalocyanine konnen in untersdiiedliclier Piiase 
vorliegen, beispielsweise alpha, beta, gamma, delta oder epsilon. Im Falle der 
Kupferphthalocyanine, die halogenfrei sind oder einen nur geringen Ctilorgelialt, 
beispielsweise bis 6 Gew.-%, d.h. 0 bis 1 Cl-Atome pro Phthalocyaninmolekul, 
aufweisen, sind solche in der beta-Phase bevorzugt. Als Kupferphthalocyanin der 
alpha-Phase sind solche mit einem Chlorgehalt von 0 bis zu 20 Gew.-% 
bevorzugt, beispielsweise Semichlorkupferphthalocyanin, 
Monochlorkupferphthalocyanin oder Tri-/ Tetrachlorkupferphthalocyanin. 
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Bevorzugt sind Pigmentzusammensetzungen, enthaltend ein oder zwei 
Phthalocyanine aus der Gruppe C.I. Pigment Blue 15, 15:1, 15:2, 15:3, 15:4, 15:5, 
15:6 und 16; C.L Pigment Green 7, 36 und 37, Insbesondere C.I. Pigment Blue 
15:3. 

ErfindungsgemaiXe Pigmentzusammensetzungen mit gelbstichig-grilnen 
FarbtOnen enthalten bevorzugt das C.I. Pigment Green 36. 

In den erfindungsgemaflen Pigmentzusammensetzungen kann das DIsazopigment 
und das Phthalocyanin ein gemeinsames Kristallgltter ausbilden, beispielsweise in 
Form von festen Losungen oder Mischkristallen. 

Mit den erfindungsgemaden Pigmentzusammensetzungen lassen sich Farbtone 
von grunstichigem Gelb uber Grun zu grunstichigem Blau erzielen. Sie sind 
besonders fiir Farbtone im gelbstichigen Grunbereich von Interesse. 

In den erfindungsgema&en Pigmentzusammensetzungen kann das 
Gewichtsverhaltnis DIsazopigment der Formel (I) zu Phthalocyanin (0,1 zu 99,9) 
bis (99,9 zu 0,1), bevorzugt (1 zu 99) bis (99 zu 1), besonders bevorzugt (5 zu 95) 
bis (95 zu 5) und insbesondere (10 zu 90) bis (90 zu 10), betragen. 

Die erfindungsgemSBen Pigmentzusammensetzungen kOnnen auf verschledene 
Welse hergestellt werden, beispielsweise durch Mischen der trockenen 
Komponenten in Granulat- oder Pulverform vor oder nach einer Mahlung, durch 
Zugabe der einen Komponente in feuchter zur anderen Komponente in feuchter 
Oder trockener Form, beispielsweise durch Mischen der Komponenten in Form der 
feuchten Presskuchen. 

Das Mischen kann beispielsweise durch Acidpasting, Acldswelling, durch eine 
Mahlung In trockener Form, In feuchter Form, beispielsweise durch Knetung, oder 
in Suspension erfolgen, oder durch eine Kombinatlon dieser Verfahren. Die 
Mahlung kann unter Zusatz von Wasser, L5semitteln, Sauren oder Mahihilfsmittein 
wie Salz durchgefuhrt werden. 
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Das Mischen kann auch durch Zugabe der einen Komponente zur anderen 
Komponente wahrend des Herstellungsprozess einer der Komponenten erfolgen. 

Dabei umfasst der Herstellprozess eines Phthalocyanins im Sinne der Erfindung 
alle Schritte nach der eigentlichen chemischen Synthese des Phthalocyanin- 
Rlngsystems. Die Zugabe des D|sazopigments zum Phthalocyanin kann erfolgen, 
sobald das Phthalocyaninringsystem sich chemisch aus den entsprechenden 
Phthalsdurederivaten gebildet hat. Das bei der chemischen Synthese 
gewShnllcherweise grobkristallin anfallende Phthalocyanin-Rohpigment wird 
zerklelnert, beispielsweise durch Acidpasting, Acidswelling, Trocken- oder 
Nassmahlung. Manche Phthalocyanine fallen bereits bei der Synthese in einer 
feinkristalllnen Form an, beispielsweise C.I. Pigment Green 7 oder 36, so dass ein 
spezieller Zerkleinerungsschritt nicht notwendig ist. Die feinkristalllnen 
Phthalocyanine warden meist einer Nachbehandlung, im allgemeinen als Finish 
bezeichnet, unterworfen, beispielsweise in Wasser und/oder Losemlttein und meist 
unter erhohter Temperatur und ggf. erhohtem Druck, 

Der Herstellprozess des Disazopigments umfasst das Diazotieren des 
zugrundeliegenden aromatischen Amins zum Diazoniumsalz, ggf. das Ldsen und 
ggf. das Fallen der zugrundeliegenden Kupplungskomponente, das Mischen der 
beiden Reaktionspartner Diazoniumsalz und Kupplungskomponente, wobei die 
Kupplungskomponente zum Diazoniumsalz oder umgekehrt zugegeben werden 
kann oder auch eine kontinuierliche Azokuppiung, ggf. in einem Mikroreaktor, 
durchgefGhrt werden kann. Die entstandene Kuppelsuspension kann einer 
Nachbehandlung, beispielsweise nach Zugabe von Losemittel, unter erhohter 
Temperatur und/oder Druck unterworfen werden. Der Herstellprozess umfasst des 
weiteren die Isolierung des Kuppelprodukts und ggf. eine Nachbehandlung des 
Kuppelprodukts in einem wSssrigen, w3ssrig-organischen oder organischen 
Medium unter erhOhter Temperatur, ggf. unter Druck, mit anschlieBender 
Isolierung des Azoplgments als Presskuchen und seine Trocknung und ggf. eine 
Mahlung eines Granulats zu Pulver. 



wo 2005/049738 



5 



PCT/EP2004/012789 



Bei der Trocknung konnen die bekannten Trockenagg negate zum Einsatz 
kommen, wie Trockenschranke, Schaufelradtrockner, Taumeltrockner, 
Kontakttrockner und insbesondere Spinflash- und Spruhtrockner. Durch die Wahl 
eines geeigneten Trockenaggregates konnen auch staubarme und rieselfShige 
Pulver Oder Granulate erzeugt werden. 

Bevorzugt werden die PIgmentzusammensetzungen durch Mahlung der 
Komponenten in trockener Form, in feuchter Fonri Oder in Suspension hergestellt, 
insbesondere durcii Saizknetung der Komponenten. 

Werden Pigmentzusammensetzungen in transparenter Form gewunscht, sollte die 
spezifisclie Oberfiache Qber 40 m^/g liegen, bevorzugt von 40 bis 180 m^/g, 
insbesondere 60 bis 160 m^g. Ein bevorzugter Herstellungsprozess liierfur ist die 
Saizknetung. 

Bei der Herstellung der erfindungsgemSBen Pigmentzusammensetzungen kdnnen 
weitere Farbmittel zum Nuancieren und Hilfsmittel eingesetzt werden, wie 
beisplelsweise Tenside, nichtplgmentare und pigmentare Dispergiermittel, 
FQIIstoffe, Stellmittel, Harze, Wachse, Entschaumer. Antistaubmittel, Extender, 
Antistatika, Konservierungsmittel, TrocknungsverzSgerungsmittel, Additive zur 
Steuerung der Rheologie, Netzmittel, Antioxidantien, UV-Absorber, 
Lichtstabilisatoren, Bindemittel, beisplelsweise die Bindemltte! des Systems, in 
dem die erflndungsgemaiXe Pigmentzusammensetzung eingesetzt werden soil, 
Oder eine Kombination davon. Nuancierkomponenten werden ubiicher Weise in 
IVlengen bis zu 10 Gew.-% und Hilfsmittel bis zur zehnfachen Menge, jeweils 
bezogen auf die Summe der Gewiclite von Gelbpigment und Phtlialocyanin, 
eingesetzt. Es konnen jedoch in Ausnahmefallen auch hohere Mengen venfl^endet 
werden. Die Zugabe der Hilfsmittel und der Nuancierfarbmlttel kann zu einem 
bejiebigen Zeitpunkt Im Verfahren geschehen. 

MIt FQIIstoffen bzw. Extendem sind eIne Vielzahl von Substanzen gemaii DIN 
55943 und DIN EN 971-1 gemeint, beisplelsweise die verschiedenen Typen von 
Talk, Kaolin, Glimmer, Dolomit, Kalk, Titandioxid, ZInksulfid, Lithopone Oder 
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Bariumsulfat. Dabei hat sich die Zugabe besonders vor einer Mahlung der 
erfindungsgemalien Pigmentzusammensetzung bewahrt. 

Die erfindungsgemafien Pigmentzusammensetzungen konnen als vorzugsweise 
wassriger Presskuchen oder Feuchtgranulat zum EInsatz kommen, in der Regel 
handelt es sich jedoch um teste Systeme von rieselfShiger, pulverformiger 
Beschaffenheit oder um Granulate. 

Die erfindungsgemaiien Pigmentzusammensetzungen lassen sich zum 
Pigmentieren von hochmolekularen organischen IVIaterialien natOrlicher oder 
synthetischer Herkunft einsetzen, beispielsweise von Kunststoffen, Harzen, 
Lacken, Anstrichfarben, elektrophotographischen Tonern und Entwicklern, 
Elektretmaterialien, Farbfiltern sowie von Tinten, Druckfarben und Saatgut, 

Hochmolekulare organische Materlalien, die mit den erfindungsgemal^en 
Pigmentzusammensetzungen pigmentiert werden konnen, sind beispielsweise 
Celluloseverbindungen, wie beispielsweise Celluloseether und -ester, wie 
Ethylcellulose, Nitrocellulose, Celluloseacetate oder Cellulosebutyrate, natQrliche 
Bindemittel, wie beispielsweise FettsSuren, fette Ole, Harze und deren 
Umwandlungsprodukte, oder Kunstharze, wie Polykondensate, Polyaddukte, 
Polymerisate und Copolymerisate, wie beispielsweise Aminoplaste, insbesondere 
Harnstoff- und Melaminformaldehydharze, Alkydharze, Acrylharze, Phenoplaste 
und Phenolharze, wie Novolake oder Resole, Harnstoffharze, Polyvinyle, wie 
Polyvinylalkohole, Polyvinylacetale, Polyvinylacetate oder Poiyvinylether, 
Polycarbonate, Poiyoiefine, wie Polystyrol, Polyvlnylchlorid, Polyethylen oder 
Polypropylen, Poly(meth)acrylate und deren Copolymerisate, wie 
Polyacrylsaureester oder Polyacrylnitrile, Polyamide, Polyester, Polyurethane, 
Cumaron-lnden- und Kohlenwasserstoffharze, Epoxidharze, ungesattigte 
Kunstharze (Polyester, Acrylate) mit den unterschiedlichen HSrtemechanismen, 
Wachse, Aldehyd- und Ketonharze, Gummi, Kautschuk und seine Derivate und 
Latices, Casein, Silikone und Silikonharze; einzein oder in Mischungen. 
Dabei spielt es keine Rolle, ob die erw3hnten hochmolekularen organischen 
Verbindungen als plastische Massen, Schmelzen oder in Form von 
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Spinnlosungen, Dispersionen, Lacken, Anstrichstoffen Oder Druckfarben vorliegen. 
Je nach Verwendungszweck erweist es sich als vorteilhaft, die 
erfindungsgemaRen Pigmentzusammensetzungen als Blend oder in Form von 
Praparationen oder Dispersionen zu benutzen. 

Es ist auch moglich, die Pigmentzusammensetzung erst bei der Einarbeitung in 
das hochmolekulare organische Medium herzustellen. 
Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daher auch ein hochmolekulares 
organisches Material, enthaltend eine farberisch wirksame Menge einer 
erfindungsgemaBen Pigmentzusammensetzung. 

Bezogen auf das zu pigmentierende, hochmolekulare organische Material setzt 
man die erfindungsgemaBe Pigmentzusammensetzung meist in einer Menge von 
0,01 bis 30 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis 15 Gew.-%, ein. 
Es ist in manchen Fallen auch moglich, anstelle einer gemahlenen und/oder 
gefinishten erfindungsgemalien Pigmentzusammensetzung ein entsprechendes 
Crude mit einer BET-Oberflache von grORer als 2 m^/g, bevorzugt grOSer als 
5 m^/g, einzusetzen. Dieser Crude kann zur Herstellung von Farbkonzentraten in 
flussiger oder fester Form in Konzentrationen von 5 bis 99 Gew.-%, allein oder 
gegebenenfalls in Mischung mit anderen Crudes oder Fertigpigmenten, verwendet 
werden, 

Die erfindungsgemaBen Pigmentzusammensetzungen sind auch geeignet als 
Farbmittel in elektrophotographischen Tonern und Entwicklern, wie beispielsweise 
Ein- Oder Zweikomponentenpulvertonern (auch Ein- oder Zweikomponenten- 
Entwickler genannt), Magnettoner, Flussigtoner, Polymerisationstoner sowie 
Spezialtoner. 

Typische Tonerbindemittel sind Polymerisations-, Polyadditions- und 
Polykondensationsharze, wie Styrol-, Styrolacrylat-, Styrolbutadlen-, Acrylat-, 
Polyester-, Phenol-Epoxidharze, Polysulfone, Polyurethane, einzein oder in 
Kombination, sowie Polyethylen und Polypropylen, die noch weitere Inhaltsstoffe, 
wie Ladungssteuermittel, Wachse oder FlieBhilfsmittel, enthalten konnen oder im 
nachhinein mit diesen Zusatzen modifiziert werden. 
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Des weiteren sind die erfindungsgemalien Pigmentzusammensetzungen geeignet 
als Farbmittel in Pulvern und Pulverlacken, insbesondere in triboelektrisch Oder 
elektrokinetisch verspruhbaren Pulverlacken, die zur Oberflachenbeschichtung 
von Gegenstanden aus beispielsweise Metal!, Holz, Kunststoff, Glas, Keramlk, 
Beton, Textilmaterlal, Papier oder Kautschuk zur Anwendung kommen. 
Als Pulverlackharze werden typischerweise Epoxidharze, carboxyl- und 
hydroxylgruppenhaltige Polyesterharze, Polyurethan- und Acrylharze zusammen 
mit (ibiichen Hartern eingesetzt. Auch Kombinationen von Harzen finden 
Verwendung. So werden beispielsweise haufig Epoxidharze in Kombination mit 
carboxyl- und hydroxylgruppenhaltigen Polyesterharzen eingesetzt. Typische 
Harterkomponenten (In Abhangigkeit vom Harzsystem) sind beispielsweise 
Saureanhydride, Imidazole sowie Dicyandiamid und deren Abkommlinge, 
verkappte isocyanate, Bisacylurethane, Phenol- und Melaminharze, 
Triglycidylisocyan urate, Oxazoline und Dicarbonsauren. 

Aufierdem sind die erfindungsgemaBen Pigmentzusammensetzungen als 
Farbmittel in Ink-Jet Tinten auf wassriger und nichtwassriger Basis sowie in 
solchen Tinten, die nach dem Hot-melt-Verfahren arbelten, geeignet. 
Ink-Jet-Tlnten enthalten im allgemelnen Insgesamt 0,5 bis 15 Gew.-%, 
vorzugsweise 1 ,5 bis 8 Gew.-%, (trocken gerechnet) einer oder mehrerer der 
erflndungsgemalien Pigmentzusammensetzungen. 

Mikroemulsionstinten basleren auf organlschen L5semitteln, Wasser und ggf. 
einer zusatzlichen hydrotropen Substanz (Grenzflachenvermlttler). 
Mikroemulsionstinten enthalten im allgemelnen 0,5 bis 15 Gew.-%, vorzugsweise 
1 ,5 bis 8 Gew.-%, einer oder mehrerer der erfindungsgemaRen 
Pigmentzusammensetzungen, 5 bis 99 Gew.-% Wasser und 0,5 bis 94,5 Gew.-% 
organisches Losungsmittel und/oder hydrotrope Verbindung. 
"Solvent based" Ink-Jet-Tinten enthalten vorzugsweise 0,5 bis 15 Gew.-% einer 
Oder mehrerer der erfindungsgemaBen Pigmentzusammensetzungen, 85 bis 
99,5 Gew.-% organisches Losungsmittel und/oder hydrotrope Verblndungen. 
Hot-Melt-Tinten basleren melst auf Wachsen, Fettsauren, Fettalkoholen oder 
Sulfonamiden, die bel Raumtemperatur fest sind und bel ErwSrmen flusslg 
werden, wobei der bevorzugte Schmelzberelch zwischen ca. GO^'C und ca. 140**C 
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liegt. Hot-Melt Ink-Jet-Tinten bestehen z.B. im wesentlichen aus 20 bis 90 Gew.-% 
Wachs und 1 bis 1 0 Gew.-% einer oder mehrerer der erflndungsgemaUen 
PIgmentzusammensetzungen. Weiteriiin l<6nnen 0 bis 20 Gew.-% eines 
zusatzllclien Polymers (als "Farbstoffloser"), 0 bis 5 Gew.-% DIspergierhilfsmittel, 
0 bis 20 Gew.-% Viskositatsveranderer, 0 bis 20 Gew.-% Plastlfizierer, 0 bis 
10 Gew.-% Klebrigkeitszusatz, 0 bis 10 Gew.-% Transparenzstabillsator 
(verhindert z.B. Kristallisation der Wachse) sowie 0 bis 2 Gew.-% Antioxidans 
entlialten sein. 

Weiteriiin sind die erflndungsgem3l^en Pigmentzusammensetzungen aucii als 
Farbmittel fDr Farbfilter, sowohl fQr die additive wie auch fiir die subtraktive 
Farberzeugung, wie beispielsweise in eiektro-optlsclien Systemen wie 
Fernsehbildschirmen, LCD (liquid crystal displays), charge coupled devices, 
plasma displays oder electroluminescent displays, die wiederum aktive (twisted 
nematic) oder passive (supertwisted nematic) ferroelectric displays oder light- 
emitting diodes sein konnen, sowie als Farbmittel fQr elektronische Tinten 
(„electronic inks" bzw. „e-inks") oder „electronic paper" („e-paper") geeignet. 
Bei der Herstellung von Farbfiltern, sowohl reflektierender wie durchsichtiger 
Farbfilter, werden Pigmente in Form einer Paste oder als pigmentierte 
Photoresists in geeigneten Bindemittein (Acrylate, Acrylester, Polyimide, 
Polyvinyialkohole, Epoxide, Polyester, iVIelamine, Gelantine, Caseine) auf die 
jeweiligen LCD-Bauteilen (z.B. TFT-LCD = Thin Film Transistor Liquid Crystal 
Displays oder z.B. ((S) TN-LCD = (Super) Twisted Nematic-LCD) aufgebracht. 
Neben einer hohen Thermostabilitat ist fur eine stabile Paste bzw. einem 
pigmentierten Photoresist auch eine hohe Pigmentreinheit Voraussetzung. 
DarOber hinaus konnen die pigmentierten Color Filter auch durch Ink Jet- 
Druckverfahren oder andere geeignete Druckverfahren aufgebracht werden. 

Die erfindungsgemalSen Pigmentzusammensetzungen zeichnen sich aus durch 
ihre hervorragenden coloristischen und rheologlschen Eigenschaften, 
insbesondere hohe Flockungsstabilitat, leichte Dispergierbarkeit, gute Rheologie, 
hohe Farbstarke und SSttigung (Chroma). Sie sind in vielen Anwendungsmedien 
leicht und bis zu hohen Felnhelten dispergierbar. Solche Pigmentdispersionen 
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zeigen hervorragende rheologische Eigenschaften selbst bei hoher Pigmentierung 
der Lackfarbenkonzentrate. Auch die anderen oben erwahnten Eigenschaften wie 
beispielsweise Glanz, Uberlackierechthelt, Losemittelechtheit, Alkaliechtheit, Licht- 
und Wetterechtheiten und hohe Reinheit des Farbtons slnd sehr gut, AuBerdem 
lassen sich mit den erfindungsgemaUen Pigmentzusammensetzungen Farbtone 
Im gelbstichig-grunen Berelch erzielen, die beim Einsatz In Farbflltern gefragt sind. 
Hier sorgen sle fur sehr guten Kontrast. Sie kOnnen mit hoher Reinheit und 
niedrigen Gehalten an lonen hergestellt werden. Je nach Anforderung konnen 
Pigmentzusammensetzungen mit hoher Oder niedriger spezlfischer OberflSche, 
mit deckenden Oder transparenten Volltonen hergestellt werden. Die 
erfindungsgemafien Pigmentzusammensetzungen zeigen auch dann noch 
hervorragende Eigenschaften, wenn die eine Komponente, insbesondere das 
gelbe Disazopigment der Formel (I), nur in relativ niedrigen Mengen zum Abtonen 
eingesetzt wird. 

Zur Beurteilung der Eigenschaften der PIgmente auf dem Lacksektor In 
wasserfrelen, losemlttelbasierenden Lacksystemen wurden aus der Vielzahl der 
bekannten Lacke ein Alkyd-IVIelaminharz-Lack auf Basis eines mitteldligen 
Alkydharzes und eines butanolveretherten Melaminharzes (AM) ausgewahlt. 

Zur Beurteilung der Eigenschaften der Pigmente auf dem Lacksektor in wassrigen 
Lacksystemen wurde aus der Vielzahl der bekannten Lacksysteme eIn wassriger 
Lack auf Polyurethanbasis (PUR) ausgewahlt 

Die Bestimmung der coloristischen Eigenschaften erfolgte nach DIN 55986. 
Die Rheologie des IVlahlguts nach der Dispergierung (millbase-Rheologie) wurde 
visuell anhand der folgenden funfstufigen Skala bewertet 

5 dunnflQssig 

4 flQssig 

3 dickflusslg 

2 lelcht gestockt 

1 gestockt 
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Die Bestimmung der Oberlackierechtheit erfolgte nach DIN 53221 . 
Die Bestimmung der Viskositat erfolgte nach dem Verdiinnen des Mahlguts auf die 
Pigmentendkonzentration mit dem Viskospatel nach Rossmann. Typ 301 der 
FInma Erichsen. 

In den folgenden Belsplelen bedeuten Prozentangaben Gewichtsprozente und 
Telle Gewichtsteile, sofern nicht anders angegeben. 

Das DIsazopigment der Forme! (1) wurde gem§B DE 100 45 790 A1 Belsplel 2 
hergestellt. 

Belsplel 1 

10,5 g C.I. Pigment Green 36 und 4,5 g DIsazopigment der Formel (I) werden 
mechanisch gemischt. 

Die Pigmentzusammensetzung liefert im AM-Lack farbstarke Lacklerungen mIt 
gelbstichlg-grdnem Farbton. 

Belsplel 2 

90 g Natrlumchlorid, 10,5 g C.I. Pigment Green 36, 4,5 g DIsazopigment der 
Formel (I) und 15 ml Diethylenglykol werden 8 h bel 45'*C geknetet. Die 
Knetmasse wird In 150 ml wSssriger Salzsaure 5 gew.-%ig 2 h bei 40 bis 45°C 
geruhrt, die Suspension wird filtriert, der Presskuchen salzfrei gewaschen und bel 
80°C getrocknet. 

Die Pigmentzusammensetzung liefert im AM-Lack farbstarke Lacklerungen 
gelbstichig-grQnem und reinem Farbton. Der Vollton 1st transparent. 



Belspiele 3 bis 12 

Folgende mechanlsche Mischungen wurden hergestellt: 





DIsazopig- 
ment der 
Formel (1) 


P.B.15:2 


P.B.15:1 
(Tri/Tetra- 
chlor-CPC) 


P.B.I 5:4 


P.G.7 


P.B.I 5:3 


P.G.36 


Bsp. 3 


27 g 


3g 












Bsp. 4 


24 g 




6g 
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Disazopig- 
ment der 
Formel (1) 


P.B.15:2 


P.B.I 5:1 
(Tri/Tetra- 
chlor-CPC) 


P.B.15:4 


P.G.7 


P.B.15:3 


P.G.36 


Bsp. 5 


15g 








15g 






Bsp. 6 


21 g 






9g 








Bsp. 7 


15g 




1,5 g 




13,5 g 






Bsp. 8 


15 g 










15g 




Bsp. 9 


9g 








21 g 






Bsp. 10 


3g 








27 g 






Bsp. 1 1 


28,5 g 








1.5 g 






Bsp. 12 


6g 












24 g 



Im AM-Lack werden farbstarke Lackierungen erhalten mit grunen bis gelbstichlg- 
grunen, reinen Farbtdnen, hohem Glanz und niediiger VIskositat, die 
Wetterechtheit ist sehr gut. 



Beispiel 13 

450 g Natriumchlorid, 37,5 g Disazopigment der Formel (I), 37.5 g C.I. Pigment 
Green 36 und 130 ml Diethylenglykol werden 8 li bei 85''C geknetet. Die 
Knetmasse wird in 4 Liter wassriger Schwefelsaure 5 gew.-%ig 2 h bel 40''C 
gerulirt, die Suspension wird fiitriert, der Presskuchen salzfrei gewaschen und bei 
80°C getrocknet. 

Beispiel 14a 

450 g Natriumchlorid, 75 g Disazopigment der Formel (I), hergestellt gemali 
DE 100 45 790 A1 Beispiel 2, und 1 10 ml Diethylenglykol werden 8 h bei 85°C 
geknetet. Die Knetmasse wird in 4 Liter wassriger Schwefelsaure 5 gew.-%ig 2 h 
bel 40''C gerOhrt, die Suspension wird fiitriert, der Presskuchen salzfrei 
gewaschen und bei 80°C getrocknet. Es werden 74 g Disazopigment der Fonmei 
(I) erhalten. 
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Beispiel 14b 

62,5 g C.I. Pigment Green 36 und 62,5 g Disazopigment der Formal (I), hergestellt 
gemali Beispiel 14a, werden mechanisch gemischt. 

Beispiel 15 

15 g Disazopigment der Formel (I), hergestellt gemaU DE 100 45 790 A1 
Beispiel 2, und 15 g C.I. Pigment Green 36 werden mechanisch gemischt. 

PrQfung fur Color-Filter 

Herstellung eines Test-Color Filters: 
Es wird zunSchst eine Color Filter-Paste hergestellt, die aus 
Pigmentzusammensetzung, Bindemittel, Losemittel und Dispergierhilfsmittel nach 
folgender Rezeptur besteht: 
77 Gew.-% 1-Methoxy-2-propylacetat 
10 Gew.-% Styrolacrylpolymer 
10 Gew.-% Pigmentzusammensetzung; und 
3 Gew.-% Dispergierhilfsmittel- 

Die vorstehende Mischung wird mit Zirkonkugein (0 0,5-0,7 mm) in einem Paint 
Shaker fur 2 Stunden dispergiert. Die Dispersion wird anschlieliend filtriert. Die 
dabei erhaltene Color Filter-Paste wird auf ein Glassubstrat mittels Spin Coater 
aufgetragen, um einen Color Filter-Film zu erzeugen. Die Transparenz, 
coloristische Werte, HitzestabilitSt und der Kontrast werden an diesem Color Filter- 
Film bestimmt 

Die Transmission des beschichteten Glassubstrates wird spektrophotometrisch im 
Anwendungsbereich von 400-700 nm ermittelt. Die coloristischen Werte werden 
mit dem CIE Farbdreieck (xyY Werte) beschrieben: x beschreibt dabei die blau-rot 
Achse, y die blau-grQn Achse, Y die Brillanz. 

Die Viskositat wird an der oben beschriebenen Color Filter-Paste mit einem 
Rotationsviskosimeter bei einer Temperatur von 23*'C ± 0,5*'C und bei einer 
Schergeschwindigkeit von eOs"** ermittelt. 
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Die Hitzestabilitat wird durch den delta E Wert beschrieben; der delta E Wert wird 
nach DIN 6174 bestimmt, er beschreibt den Gesamtfarbabstand und l§sst sich aus 
den X, y, Y Werten errechnen. Das beschlchtete Glassubstrat wird nach IVIessung 
der Transmission bei SCC fiir lOmin temperiert. Ansciiliefiend werden die 
Transmission gemessen und das delta E berechnet. Das beschichtete 
Glassubstrat wird nun bei asO'C fQr 1h temperiert und wiederum ein delta E Wert 
ermittelt. 

AuBerdem wird mit der Color Filter-Paste eine Vollton-Lackierung und nach 
VerdOnnen mit einer WeiB-Paste eine sogenannte Aufhellungslackierung durch 
Rakelung angefertigt, deren Coloristiken beurteilt werden. 

PrOfung fiir Color Filter mit der Pigmentzusammensetzung gemali Beispiel 13: 
Es wird eine Color Filter-Paste hergestellt. Die Viskositat der Color Filter-Paste 
betragt: n = 106,1 mPa.s. 

AnschlieUend werden 3 mL von der Color Filter-Paste pipettiert und auf ein 
Glassubstrat mittels Spin Coater bei einer Drehgeschwindigkeit von 2500 rpm 
wahrend 20s aufgetragen. Die coloristischen Eigenschaften des Color Filter-Films 
werden anschlieBend spektrophotometrisch bestimmt. 

Coloristische Werte: 



X 


y 


Y 


0,340 


0,545 


55,0 



Transmissionswerte: 



Wellenlange 


400 nm 


410 nm 


420 nm 


430 nm 


440 nm 


450 nm 


Transmission (%) 


0,2 


0.2 


0,3 


0,5 


1.2 


3.1 


Wellenl3nge 


460 nm 


470 nm 


480 nm 


490 nm 


500 nm 




Transmission (%) 


8,0 


16.7 


32,1 


48,1 


61,0 




Wellenlange 


510 nm 


520 nm 


530 nm 


540 nm 


550 nm 


560 nm 


Transmission (%) 


68.9 


72,8 


74,3 


74,2 


73.2 


70.2 
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Wellenlange 


570 nm 


580 nm 


590 nm 


600 nm 


610 nm 




Transmission (%) 


65,8 


59,1 


48,7 


34,8 


21,6 




Wellenlange 


ozu nm 


OOU Mill 


RAO nm 

UH-U 1 ll 1 1 


UOU 1 11 1 1 


RfiO nm 


670 nm 


Transmission (%) 


13,3 


9,2 


6,7 


5,0 


5,0 


5,9 


Wellenlange 


680 nm 


690 nm 


700 nm 








Transmission (%) 


8,7 


12,6 


17.5 









Die HitzestabilitSt ist gut. 



Die Lackierungen zelgen lioiie Transparenz, Glanz und Farbs^rke und einen 
relnen Farbton. 

PrOfung fOr Color Filter von der Pigmentzusammensetzung gemaU Beispiel 14b: 
Es wird eine Color Filter-Paste hergestellt. Die Viskositat der Color Filter-Paste 
betr§gt: rj = 78,5mPa.s. 

AnschlieBend werden 3 ml von der Color Filter-Paste pipettiert und auf ein 
Glassubstrat mittels Spin Coater bei einer Drehgeschwindigkelt von 2500 rpm 
wShrend 20s aufgetragen. Die coloristischen Eigenschaften des Color Filter-Films 
werden anschlieUend spektrophotometrlsch bestimmt. 

Coloristische Werte: 



X 


y 


Y 


0,350 


0,535 


56,4 



Transmissionswerte: 



Wellenlange 


400 nm 


410 nm 


420 nm 


430 nm 


440 nm 


450 nm 


Transmission (%) 


0,3 


0,3 


0,4 


0,9 


1.6 


3,8 


Wellenlange 


460 nm 


470 nm 


480 nm 


490 nm 


500 nm 




Transmission (%) 


9,1 


18,0 


33,1 


48,4 


60,4 




Wellenlange 


510 nm 


520 nm 


530 nm 


540 nm 


550 nm 


560 nm 
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Transmission (%) 


67.8 


71,7 


73,6 


74,1 


73,5 


71,2 


Wellenlange 


570 nm 


580 nm 


590 nm 


600 nm 


610 nm 




Transmission (%) 


67,6 


62,0 


52,9 


40,1 


27,1 




Wellenlange 


620 nm 


630 nm 


640 nm 


650 nm 


660 nm 


670 nm 


Transmission (%) 


18,3 


13,5 


10.4 


8.1 


7,5 


8.4 


WellenlSnge 


680 nm 


690 nm 


700 nm 








Transmission (%) 


11.3 


15,3 


20,3 









Die Hitzestabilitat ist gut. 



Die Lackierungen zeigen hofie Transparenz, Glanz und Farbstarke und einen 
reinen Farbton. 

Prufung fur Color Filter mit der Pigmentzusammensetzung gemaB Beispiel 15: 
Es wird eine Color Filter-Paste hergestellt- Die Viskositat der Color Filter-Paste 
betragt: n = 18,5mPa.s. 

AnschlieRend werden 3 mL von der Color Filter-Paste pipettiert und auf ein 
Glassubstrat mittels Spin Coater bei einer Drehgeschwindigkeit von 2500 rpm 
wahrend 20s aufgetragen. Die coloristischen Eigenschaften des Color Filter-Films 
werden anschlieBend spektrophotometrlsch bestimmt. 

Coloristische Werte; 



X 


y 


Y 


0,362 


0.491 


55,9 



Transmissionswerte: 



Wellenlange 


400 nm 


410 nm 


420 nm 


430 nm 


440 nm 


450 nm 


Transmission (%) 


3,0 


3.2 


3.8 


4.9 


6.8 


10.0 


WellenlSnge 


460 nm 


470 nm 


480 nm 


490 nm 


500 nm 




Transmission (%) 


15,7 


23,3 


34,5 


45,3 


54,1 




Wellenlange 


510 nm 


520 nm 


530 nm 


540 nm 


550 nm 


560 nm 
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Transmission (%) 


60,3 


64,4 


67,0 


68,5 


68,7 


68,1 


Wellenlange 


570 nm 


580 nm 


590 nm 


600 nm 


610 nm 




Transmission (%) 


66,4 


63,4 


57,9 


49,2 


38,8 




Wellenlange 


620 nm 


630 nm 


640 nm 


650 nm 


660 nm 


670 nm 


Transmission (%) 


30,7 


25,8 


22,0 


19,0 


18,2 


19,7 


Wellenldnge 


680 nm 


690 nm 


700 nm 








Transmission (%) 


23,8 


28,8 


34.4 









Die Hitzestabilitat ist gut. 



Die Lackierungen zeigen hohe Transparenz, Glanz und Farbstarke und einen 
reinen Farbton. 
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Patentanspruche: 

1) Pigmentzusammensetzung, enthaltend ein Disazopigment der Formel (I), 



und ein Oder mehrere Phthalocyaninpigmente. 

2) Pigmentzusammensetzung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dass das Phthalocyaninpigment ein Cu-, Fe-, Co-, Zn-, Sn-, Cd-, Ni-, Ti- Oder Al- 
Phthalocyaninpigment ist 

3) Pigmentzusammensetzung nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, dass das Phthalocyaninpigment 0 bis 16 Halogenatome, 
bevorzugt Chlor und/oder Brom, enthalt. 

4) Pigmentzusammensetzung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, dass das Phthalocyaninpigment ein Cu- 
Phthalocyaninpigment in der beta-Phase mit 0 bis 1 Chloratomen ist, 

5) Pigmentzusammensetzung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, dass das Phthalocyaninpigment ein Cu- 
Phthalocyaninpigment in der alpha-Phase mit 0 bis 4 Chloratomen ist 



o 




(!) 



6) Pigmentzusammensetzung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, dass das Phthalocyaninpigment C.I. Pigment Blue 15, 
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15:1, 15:2, 15:3, 15:4, 15:6, 16; C.I. Pigment Green 7, 36 Oder 37, Oder eine 
Kombination davon ist. 

7) PIgmentzusammensetzung nach mindestens einem der AnsprOche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, dass das Gewichtsverlialtnis Disazopigment zu 
Phtlialocyaninpigment (0,1 zu 99,9) bis (99,9 zu 0,1) ist. 

8) Pigmentzusammensetzung nacli mindestens einem der AnsprOche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, dass sie eine feste LOsung Oder Mischkristail ist, 

9) Verfahren zur Hersteliung einer Pigmentzusammensetzung nach einem 
Oder mehreren der AnsprOche 1 bis 7 durch Vermlschen des Disazopigments mit 
dem Oder den Phthalocyaninpigmenten. 

10) Venwendung einer Pigmentzusammensetzung nach einem oder mehreren 
der AnsprOche 1 bis 8 zum Pigmentieren von hochmolekularen organischen 
IVIaterialien natOrlicher oder synthetischer Herkunft, beispielsweise von 
Kunststoffen, Harzen, Lacken, Anstrichfarben, elektrophotographischen Tonern 
und Entwicklern, Elektretmaterialien, Farbfiitern sowie von Tinten, Ink-Jet-Tinten, 
Druckfarben und Saatgut. 

1 1 ) Hochmolekulares organisches IVIedium, enthaltend eine farberisch 
wirksame IVienge einer Pigmentzusammensetzung nach einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 8. 
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A. KLASSIFIZIERUNG DES ANMELDUNGSGEGENSTANDES 

IPK 7 C09B67/22 



Nach der Internationalen Patentklassifikation (IPK) oder nach der nationalen Klassifikation und der IPK 



B. RECHERCHIERTE GEBIETE 



Recherchierler MIndestprufstoff (Klassifikationssystem und Klassiflkatlonssymbole ) 

IPK 7 C09B 



Recherchierte aber nicht zum Mindestprufstoff gehorende Veroffentlichungen, soweit diese unter die recherchlerten Gebiete fallen 



Wahrend der Internationalen Recherche konsultlerte eleklronlsche Datenbank (Name der Datenbank und evtl. venwendele Suchbegrlffe) 

EPO-Internal , WPI Data, PAO, INSPEC 



C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLASEN 



Kategorie" 


Bezeichnung der Veroffentlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Telle 


Betr. Anspruch Nr. 


A 


DATABASE WPI 


1-11 




Section Ch, Week 200422 






Derwent Publications Ltd., London, GB; 






Class A89, AN 2004-229816 






XP002314823 






& JP 2003 232914 A (SUMITOMO CHEM CO LTD) 






22. August 2003 (2003-08-22) 






In der Anmeldung erwahnt 






Zusammenfassung 




A 


DATABASE WPI 


1,9-11 




Section Ch, Week 200351 




Derwent Publications Ltd., London, GB; 






Class A23, AN 2003-535525 






XP002314099 






& JP 2002 201347 A (NIPPON PIGMENT KK) 






19. Juli 2002 (2002-07-19) 






Zusammenfassung 






-/— 





Weitere Veroffentlichungen sind der Fortsetzung von Fe)d C zu 
entnehmen 



Siehe Anhang Patentfamilie 



Besondere Kategorlen von angegebenen Veroffentlichungen : 

'A' Veroffentlichung, die den allgemelnen Stand der Technik deflnlert, 
aber nicht als besonders bedeutsam anzusehen ist 

'E' giteres Dokument, das jedoch erst am oder nach dem internationalen 
Anmeldedalum veroffentlicht worden ist 

•L" Veroffentlichung, die geeignel ist, einen Prioritatsanspruch zweifelhaft er- 
scheinen zu lassen, oder durch die das Veroffentlichungsdatum einer 
anderen im Recherchenberlcht genannten Veroffentlichung belegt werden 
soil Oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie 
ausgefuhrt) 

•Q' Veroffentlichung, die sich auf eine mClndliche Offenbarung, 

eine Benutzung, eine Ausstellung Oder andere IvraBnahmen bezieht 
'P* Veroffentlichung, die vor dem internationalen Anmeldedalum, aber nach 
dem beanspruchten Prioritatsdatum veroffentlicht worden Ist 



'T" Spatere Veroffentlichung, die nach dem Internationalen Anmeldedatum 
Oder dem Prioritatsdatum veroffentlicht worden ist und mit der 
Anmeldung nicht kollldiert, sondern nur zum Verstandnis des der 
Erflndung zugrundeliegenden Prinzips oder der Ihr zugrundeliegenden 
Theorle angegeben ist 

'X" Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann allein aufgrund dieser Veroffentlichung nicht als neu oder auf 
erfinderlscherTatigkeit beruhend betrachtet werden 

■Y" Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erflndung 
kann nicht als auf erfinderlscherTatigkeit beruhend betrachtet 
werden, wenn die Veroffentlichung mil einer oder mehreren anderen 
Veroffentlichungen dieser Kategorle in Verblndung gebracht wird und 
dreseVerbmdcrng^fur einen Fachmann naheliegend ist * " 

"&■ Veroffentlichung, die Mitglled derselben Patentfamilie ist 



Datum des Abschlusses der internationalen Recherche 

25. Januar 2005 


Absendedatum des internationalen Recherchenberichts 

07/02/2005 


Name und Postanschrift der Internationalen Recherchenbehdrde 
Europalsches Patentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2 

NL-2280 HV Rijswijk 

Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo ni, 

Fax: (+31-70) 340-3016 


BevollmSchtlgter Bediensteter 

Ketterer, M 



INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT Utemationales Aktenzeichen 

|^CT/EP2004/012789 


C.(Fortsetzung) ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 


Kategorie" 


Bezelchnung der Veroffentllchung, sowelt erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Telle 


Betr. Anspruch Nr. 


A 


DATABASE WPI 

Section Ch, Week 198814 

Derwent Publications Ltd., London, GB; 

Class A89, AN 1988-095627 

XP002314100 

& JP 63 046472 A (MINOLTA CAMERA KK) 
27. Februar 1988 (1988-02-27) 
Zusammenfassung 


1,9-11 


A 


DATABASE WPI 

Section Ch, Week 198803 

Derwent Publications Ltd., London, GB; 

Class E24, AN 1988-018157 

XP002314101 

& JP 62 280779 A (FUJI XEROX CO LTD) 
5. Dezember 1987 (1987-12-05) 
Zusammenfassung 


1,9-11 


A 


DATABASE WPI 

Section Ch, Week 198715 

Derwent Publications Ltd., London, GB; 

Class A89, AN 1987-105968 
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& JP 62 054275 A (RICOH KK) 
9. Marz 1987 (1987-03-09) 
Zusammenfassung 


1,9-11 
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DATABASE WPI 
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Derwent Publications Ltd., London, GB; 

Class A60, AN 2000-251708 
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& JP 2000 063699 A (DAINIPPON INK & CHEM 
INC) 29. Februar 2000 (2000-02-29) 
in der Anmeldung erwahnt 
Zusammenfassung 


1,9-11 


A 


EP 0 585 873 Al (HOECHST 
AKTIENGESELLSCHAFT; CLARIANT GMBH) 
9. Marz 1994 (1994-03-09) 
das ganze Dokument 


1,10,11 


A 


EP 1 188 800 Al (CLARIANT GMBH) 
20. Marz 2002 (2002-03-20) 
das ganze Dokument 
& DE 100 45 790 A 

28. Marz 2002 (2002-03-28) 
in der Anmeldung erwahnt 


1,10,11 


A 


GB 1 328 861 A"(SAND0Z LTD) 
5. September 1973 (1973-09-05) 
das ganze Dokument 


1,10,11 



INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 



ijjtemationales Aktenzeichen 
FCT/EP2004/012789 



Im Recherchenbericht 
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